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(54) Utilisation en cosmetique d'un poly(acide 2-acrylamido 2-methyl propane sulfonique) 
reticule et neutralise a au moins 90% et compositions topiques tes contenant 

(57) La prcsonte demande concerne rutilisation comme procjuit cosmetique de polymere poly(acide 2-acrylamido 
2-methylpropane sulfonique) reticules et neutralises a au moins 90%. II comprennent en general, distrlbues de fagon 
aleatoire : 

a) de 90 a 99,9% en poids de motits de lormule generate (1) suivante : 



CH 

I 

^\ I 

O NH C CH- SO "X* 

I 

CH3 



(1) 



dans laquelle X+ designe un cation ou un melange de cations, au plus 10% mol des cations X+ pouvant etre des 
protons H* ; 

b) de 0,01 a 10% en poids de motifs rdticulants provenant d'au moins un monomers ayant au moins deux doubles- 
liaisons olefin iques ; les proportions en poids etant definis par rapport au poids total du polymere. 

La presente demande concerne en particulier leur utilisation comme agent 6paississant et/ou g6lifiant dans des 
compositions cosmetiques et/ou dermatolog iques. 
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le contenant ^" '"^'"s ^ /° et les compositions cosm6tiques ou dermatologiques 

tation est tres appreciee par le consomm^teur H c^nZ^T' T °" "^"^ P^'«- Ce type de presen 

formulateur : faciliter la pJse du pr<S toS de l^n Z^ ^ ""^ preoccupation pratique pour le 

.uid^cSp^s^^^^^^ 

e./ou^Sr"'^^^^°""'°"-"-^-"----- 
corn^erp^^uTs^orer^^^^^^^^^^^ 

comme agents 6paisslssants et/ou g6llfiants dans dVnnmh soci6t6 HENKEL. lis sont utiHs6s 

rnettent pas d-obtenir des compositions Sefe^;^^^^^^^^ 

gamme de pH. Us conduisent le plus souvent a des geTZes h^^^^^ 

La demanderesse a d6couvert de manifere sumTJ^. heterogenes, filants et collants. 

9^liflantsperme,tantd'obteniruntresgran"r^LVrerfr^^^^^^^ P°'vmeres epalssissants e,>bu 

des supports de nature diff^rente. oetonmulations cosmetiques et dermatologiques pouvant contenir 

descnption. ^" 9° /» Pue Ton d^finiera plus en detail dans la suite de la 

fait qu'ite comprennent. distribu6s de fagon aleatoire ^ ""^'"^^ ""^"^ ' ^ont en general caracteris6s par le 

a) de 90 ^ 99,9% en poids de motifs de fom,ule generate (1) su«,ante : 



CH 



C ?"3 



° C CH^SOj-X* (1) 

da^s.quel,e.d.^^^^ 

Oe ,a^ pr..entie..e. les po.m.res de IWenti. ^ompo^ent un nombre de mot. de tormu.e 0) dans une 
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quantite suffisamment eievee pour obtenir des particules de polymere dont le volume hydrodynamique en solution 
d'eau presents un rayon allant de 10 ^ 500 nm et dont la distribution est homogene et unimodale. 

Las polymeres salon I'invention plus particulierement preferes comprennent de 98 k 99.5 % en polds de motifs de 
formule (1 ) et de 0,2 a 2 % en poids de nnotifs r^ticulants. 

X+ represente un cation ou un melange de cations choisis en particulier parmi un proton, un cation de m^tal alcalln, 
un cation Equivalent de celui d'un m6tal alcalino-terreux ou I'ion ammonium. 

Plus particulierement, 90 a 100% mole des cations sont des cations NH4+ et 0 ^ 10% mole sont des protons (H+). 

Les monomeres de reticulation ayant au moins deux doubles-liaisons olefinlques sont choisis par example parmi 
le dipropyleneglycol-diallyl6ther, tes polyglycol-dlallylethers, le tri^thyl^neglycol-divinylEther, rhydroqulnone-diailyl- 
ether, le tetrallyl-oxethanoyle ou d'autres allyl ou vinylethers alcools polyfonctionnels, le diacrylate de tetraethylfene- 
glycol, la triallylamine, le trimethylolpropane-diallylether, le methylen-bis-acrylamide ou le divinylbenzene. 

Les monomeres de reticulation ayant au moins deux doubles-liaisons olefinlques sont plus particulierement choisis 
parmi ceux repondant a la formule generate (2) sulvante : 



IS 
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•CH, 
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dans laquelle designe un atome d'hydrogdne ou un alkyle en C1-C4 et plus particulierement m6thyle (trimdthylol 

propane triacrylate). 

La reaction de polymerisation des polymeres de I'invention produit non seulement des chaines lineaires mais aussi 
des molecules de polymere ramifiees ou r^ticulees. Ces molecules peuvent etre caracterisees notamment par leur 
comportement rh6ologique dans I'eau mais plus particulierement par la diffusion de la lumi^re dynamique. 

Dans le cas de la caracterisation des molecules par la diffusion de la lumiere dynamique, on mesure la distribution 
du volume hydrodynamique des structures du polymere. Les macromolecules dissoutes dans I'eau sont flexibles et 
entourees par une enveloppe de solvatation formee de molecules d'eau. Avec des polymeres charges comme ceux 
de I'invention, la taille des molecules depend de la quantite de sel dans I'eau. Dans les solvants polaires, la charge 
uniforme le long de la chaine principals du polymere conduit k une expansion importante de la chalne polymerique. 
Le fait d'accroitre la quantite de sel augmente la quantite d'electrolyte dans le solvant et ecrante les charges uniformes 
du polymere. En plus des molecules transportees dans I'enveloppe de solvatation, les molecules de solvant sont fixees 
dans les cavites du polymere. Dans ce cas, les molecules de solvant font partie des macromolecules en solution et 
se deplacent a la meme Vitesse moyenne. Ainsi, le volume hydrodynamique decrit la dimension lineaire de la macro- 
molEcule et de ces molecules de solvatation. 

Le volume hydrodynamique v^ est determine par la formule suivante : 



Vj^ = M/N^ x (Vg +dV^ ) 



45 



avec: 



so 



M d6signant la masse en grammes de la macromol6cule non-dissoute ; 
N;^ designant le nombre d'Avogadro ; 

designant le volume specifique du solvant ; 
V2 designant le volume specifique de la macromolecule ; 

d la masse en grammes du solvant qui est associe avec 1 gramme de macromolecule non-dissoute. 



55 



Si la particule hydrodynamique est sph^rique, il est alors facile de calculer a partir du volume hydrodynamique le 
rayon hydrodynamique par la formule : 



: 4nR^/3 



BNSDOCID: <EP ^0815828A1J_> 



EP 0 815 828 A1 



Hvoc R dosignani le rayon dynamique. 

I OR CHS. nil ICS particules hydrodynamrques sont des spheres parfaites sont extremement rares. La majorite des 
poiyrxjros syniholiques impliquent des structures compactees ou des ellipsoides a haute excentricite. Dans ce cas, 
ir« dotcrmifvitKDn du rayon s'effectue sur una sphere qui est 6quivalente d'un point de vue frottement ^ ta forme de la 
5 p^ftcuic consOc'OC 

£n foqc ocnofHlo. on travaille sur des distributions de poids moleculaire et done sur des distributions de rayon et 
Oc volume hydroctyndmique. Pour las systemes polydisperses, on doit calculer la distribution des coefficients de dif- 
fusion Dc ccnc distribution , on en deduit las resultats relatifs a ta distribution radiale at ^ la distribution des volumes 
hydf oOyrvtmiqucs 

10 Los volumes hydrodynamiques des polymeres de ('invention sont en particulier determines par diffusion de la 

lu^icic dynnmique a partir des coefficients de diffusion D selon STOKES-EINSTEIN de formule : D = kT/6nnR ou k 
c%i in ccnsirioto de Boltzmann, T la temperature absolue en degres Kelvin, r\ est la viscosity du solvant (eau) et R est 
\c friyon hydrcdynamique. 

Cos cocttcioits de diffusion D sont mesur6s selon la m6thode de caract§risation d'un m6lange de polymeres par 
IS drtuiior rtu LASER dccrite dans les references suivantes : 



n ) Hocof.1 H L^namic Light Scattering ; Plenium Press, New York, 1976 ; 
{?) Chu B Dynamic Light Scattering ; Academic Press, New York, 1994 ; 
(3) Schmrv KS Introduction to Dynamic Light Scattering ; Academic Press, New York, 1990 ; 
20 i4) Pro/inrticM S W . Comp. Phys., 27, 213. 1982; 

(5) PfcvMijfici S W . Comp. Phys.. 27, 229. 1982 ; 

(G) ALV Laservcriricbgesellschaft mbH, Robert Bosch Str 47, D-63225 Langen, Germany ; 
(7) CLG-ncjnhcmcr Strasse 11. D-64846 Gross-Zimmem, Germany ; 
(S) CH- V/U ct al Macromolecules, 1995, 28,4914-4919. 

25 

Log polymoros pHrticulierement preterms sont ceux presentant une viscosite mesuree au viscosimetre BROOK- 
FIELD. mobHc 4. H uno Vitesse de rotation de 100 tours/minutes dans une solution d'eau ^ 2 % et ^ 25 °C superieure 
ou egalo h 1 000 ops ot plus pref erentiellement allant de 5000 a 40000 cps et plus particuli^rement de 6500 k 35000 cps. 
Los poly(rtcido 2-acrylamido 2-methylpropane sulfonique) reticules de I'invention peuvent dtre obtenus selon ie 
30 precede do preparation comprenant les etapes suivantes : 

(a) on disperse ou on dissout le monomere acide 2-acrylamido 2-methylpropane sulfonique sous forme libre dans 
une solution de tertio-butanol ou d'eau et de tertio-butanol; 

3S (b) on neutralise la solution ou la dispersion de monomere obtenue en (a) par une ou plusieurs bases minerales 

ou organiques, de preference I'ammoniaque NH3, dans une quantite permettant d'obtenir un taux de neutralisation 
des fonctions acides sulfoniques du polymere aliant de 90 a 100% ; 

(c) on ajoute a la solution ou dispersion obtenue en (b), le ou les monomeres reticulants ; 

40 

(d) on effectue une polymerisation radicalaire classique en la presence d'amorceurs de radicaux libres a une 
temperature allant de 10 a 150''C ; le polymere precipitant dans la solution ou la dispersion a base de tertio-butanol. 

Un autre objet de invention consiste an des compositions cosm6tiques ou dermatologiques contenant dans un 
46 milieu cosmetiquement acceptable au moins un poly(acide 2-acrylamido 2-methylpropane sulfonique) r6ticul§ et neu- 
tralise a au moins 90% tel que decrit precedemmenL 

Les poly(acide 2-acrylamido 2-m6thylpropana sulfonique) r6ticul6s, pratlquement ou totalement neutralises sont 
presents dans les compositions cosmetlques ou dermatologiques da I'invention dans des concentrations allant prefe- 
rentiellement de 0,01 a 20% en poids par rapport au poids total de la composition et plus preferentiellement de 0,1 a 
so 10% en poids. 

Les compositions de I'invention contiennent un milieu cosmetiquement ou dermatologiquement acceptable, c'est- 
^-dire un milieu compatible avec toutes les matieres keratiniques telles que la peau, les ongles, tes muqueuses et les 
cheveux ou toute autre zone cutan^e du corps. 

Les compositions contiennent de preference un milieu aqueux cosmetiquement et/ou dermatologiquement accep- 
ts table. Elles presentent un pH pouvant aller de preference de 1 a 13 et plus preferentiellement de 2 a 12. 

Le milieu cosmetiquement et/ou dermatologiquement acceptable des compositions selon invention est plus par- 
ticulierement constitue d'eau et 6ventuellement de solvants organiques cosmetiquement et/ou dermatologiquement 
acceptables. 



4 
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Les solvants organ iques peuvent representer de 5 % ^ 98 % du poids total de la composition, lis peuvent dtre 
choists dans le groupe constitue par les solvants organlques hydrophiles, les solvants organlques lipophlles, les sol- 
vants amphlphiles ou leurs melanges. 

ParmI les solvants organlques hydrophiles, on peut citer par exemple des mono-alcools Inferieurs llneaires ou 
ramifies ayant de 1 a 8 atomes de carbone comme I'ethanol. le propanol. le butanol, I'isopropanol, risobutanol ; des 
polyethylene glycols ayant de 6 ^ 80 oxydes d'ethyldne ; des polyols tels que le propylene glycol, le butylene glycol, 
le glycerol, le sorbitol ; les mono- ou di-alkyle d'isosorbide dont les groupements alkyle ont de 1 a 5 atomes de carbone 
comme le dimethyl isosorbide ; les ethers de glycol comme le diethylene glycol mono-methyl ou mono-ethyl ether et 
les ethers de propylene glycol comme le dipropylene glycol methyl ether 

Comme solvants organlques amphiphiles, on peut citer des polyots tels que des derives de polypropylene glycol 
(PPG) tels que les esters de polypropylene glycol et d'acide gras, de PPG et d'alcool gras comme le PPG-23 oleyl 
ether et le PPG-36 oleate. 

Comme solvants organlques lipophlles, on peut citer par exemple les esters gras tels que I'adipate de diisopropyle, 
I'adipate de dioctyle, ies benzoates d'alkyle. 

Afin que les compositions cosmetiques ou dermatologiques de I'invention soient plus agreables a utiliser (plus 
douce a I'appllcation, plus nourrissante, plus emolliente), il est possible d'ajouter une phase grasse dans le milieu de 
ces compositions. 

La phase grasse represente de preference, de 0 % a 50 % du poids total de la composition. 

Cette phase grasse peut comporter une ou plusieurs huiles cholsies de pr6f6rence dans le groupe constitu6 par : 



les silicones volatiles ou non-volatiles, lineaires, ramifiees ou cycliques, organomodifiees ou non, hydrosolubles 
ou liposolubles, 

les huiles minerales tetles que I'huile de paraffine et de vaseline, 
les huiles d'origine animale telles que le perhydrosqualene, 

les huiles d'origine vegetale telles que I'huile d'amande douce, I'huile d'avocat, Thuile de ricin, I'huile d'olive, I'huile 
de jojoba, I'huile de sesame, I'huile d'arachide, I'huile de macadamia, I'huile de pepins de raisin, Thuilo de colza, 
I'huile de coprah, 

les huiles synthetiques telles que I'huile de purcellin, les isoparaffines, 
les huiles fluorees et perfluor^es, 



30 . les esters d'acides gras tels que Thuile de Purcellin. 

Elle peut aussi comporter comme matiere grasse un(e) ou plusieurs alcools gras. acides gras (acide st^arique) 
ou cires (paraffine, cires de polyethylene, carnauba, aire d'abeittes). 

De fagon connue. toutes les compositions de I'invention peuvent contenir des adjuvants habituels dans les domai- 
ns nes cosmetique et dermatologique, d'autres g6lifiants et/ou epaississants classiques ; des potymeres ; des 
emulsionnants ; des tensio-actifs ; des agents hydratants ; des emollients ; des filtres solaires ; des actifs hydrophiles 
ou lipophlles comme des ceramides ; des agents anti-radicaux libres ; des repulsifs pour insectes ; des agents 
amincissants ; des bactericides ; des sequestrants ; des antipelliculalres ; des antioxydants ; des consen/ateurs ; des 
agents alcanisants ou acidifiants ; des parfums ; des charges ; des matieres colorantes. Les quantit§s de ces diff erents 
adjuvants sont celles classiquement utilisees dans les domaines consideres. 

Bien enlendu, I'homme de I'art veillera a choisir le ou les eventuels composes a ajouter a la composition selon 
rinvention de maniere telle que les proprietes avantageuses attachees intrinsequement k la composition conforme k 
I'invention ne soient pas, ou substantiellement pas, alterees par I'addition envisagee. 

Les compositions selon I'invention peuvent se presenter sous toutes les fonmes appropriees pour une application 
45 toplque, notamment sous forme de solutions du type lotion ou serum ; sous forme de gels aqueux ; sous forme d'emul- 
sions obtenues par dispersion d'une phase grasse dans une phase aqueuse (H/E) ou inversement (E/H), de consis- 
tance liqulde, semi-liquide ou solide telles que des lalts. des crimes plus ou moins onctueuses, des pdtes. Ces com- 
positions sont preparees selon les methodes usuelles. 

Les compositions selon Tinvention peuvent etre utilisees comme produits rinc6s ou comme produits non-rinc6s 
50 capillaires notamment pour le lavage, le soin, le condition nement, le maintien de la coiffure ou la mise en forme des 
fibres keratiniques telles que les cheveux. 

Elles peuvent etre des produits de coiffage tels que des lotions de mise en plis, des lotions pour le brushing, des 
compositions de fixation et de coiffage. Les lotions peuvent dtre conditionn^es sous diverses formes notamment dans 
des vaporisateurs, des flacons pompes ou dans des recipients aerosols afin d'assurer une application de la composition 
55 sous forme vaporisee ou sous forme de mousse. De telles lormes de conditionnement sont indiqu6es, par exemple, 
lorsqu'on souhaite obtenir un spray, une mousse pour la fixation ou le traitement des cheveux. 
Les compositions de I'invention peuvent dtre 6galement des shampooings, des compositions k rincer ou non, k appli- 
queravant ou apr^s un shampooing, une coloration, une d^oloration, une permanente ou un d^frisage. 
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Les compositions de Tinvention peuvent etre §galement utilis^es comme produit de soin et/ou I'hygiene tels que 
des cremes de protection, de traitement ou de soin pour le visage, pour les mains ou pour le corps, des lalts corporels 
de protection ou de soin. des lotions, gels ou nnousses pour le soin de la peau et des muqueuses ou pour le nettoyage 
de la peau. 

5 Les compositions de I'lnvention peuvent etre egalement utilis6es comme produit antisolaire. 

Les compositions peuvent 6galement consister en des preparations solides constituant des savons ou des pains 
de nettoyage. 

Les compositions de I'lnvention peuvent etre egalement utilisees comme produit de soin bucco-dentaire tel que 
des pates dentifrices, des bains de bouche. 
10 Les compositions peuvent etre des produits pour le maquillage tels que des cremes pour le visage, des fonds de 

teint, des mascaras, des eye-liner, des rouges a levres. 

Un autre objet de I'lnvention est un precede de traitement non-th6rapeutique cosmetique de la peau, du cuir che- 
velu, des cheveux, des oils, des sourcils, des ongles ou des muqueuses, caracterlse par le fait qu'on applique sur le 
support keratinlque une composition telle que definie cl-dessus, seton la technique d'utilisatlon habituelle de cette 
IS composition. Par exemple : application de cremes, de gels, de serums, de lotions, de lalts sur la peau, le cuir chevelu 
et/ou les muqueuses. 

Les exemples suivants lltustrent I'lnvention sans presenter un caract^re llmitatlf. 
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EXEMPLE DE PREPARATION A 



Dans un ballon de 5 litres muni d'un agitateur, d'un refrigerant a reflux, d'un thermometre et d'un dispositif de 
conduite pour I'azote et pour I'ammoniaque, on introduit 2006,2 g de tertio-butanol puis 340,0 g d'acide 2-acrylamido 
2-methylpropane sulfonique que Ton disperse dans la solution sous forte agitation. Apres 30 minutes, on ajoute Tam- 
moniaque par le conduit sup6rieur du ballon et on maintient le melange r6actionnel pendant 30 minutes k temperature 
2S ambiante jusqu'^ I'obtention d'un pH de I'ordre de 6-6,5. On introduit ensuite 32,0 g d'une solution de trtmethylolpropane 
triacrylate a 25% dans le tertio-butanol et on chauffe jusqu'a 60°C tandis que le milieu reactionnel est simultanement 
rendu inerte par apport de I'azote dans le ballon. Une fois cette temperature atteinte, on ajoute du dilauroylperoxyde. 
La reaction se declenche aussitot, ce qui se traduit par une montee de temperature et par une precipitation du poly- 
merisat. 15 minutes apr6s le d6but de la polymerisation; on introduit un courant d'azote. 30 minutes aprfes I'ajout de 
30 t'amorceur, la temperature du milieu reactionnel atteint un maximum de 65-70°C. 30 minutes apres avoir atteint cette 
temperature, on chauffe au reflux et on maintient dans ces conditions pendant 2 heures. On observe au cours de la 
reaction la formation d'une pate epaisse. On ref roidit jusqu'a la temperature ambiante et on filtre le produit obtenu. La 
pk\e recup6r6e est ensuite sechee sous vide ^ 60-70**C pendant 24 heures. On obtient 391 g de poly(aclde 2-acryla- 
mido 2-m6thylpropane sulfonique) reticule et neutralist, ayant viscosite mesurte au viscoslmdtre BROOKFIELD, mo- 
ss bile 4, a une Vitesse de rotation de 100 tours/minutes dans une solution d'eau a 2 % et a 25 '^C allant de 15000 ops a 
35.000 cps. La viscosite du polymere sera choisie et controlee selon des moyens classiques en fonction de I'application 
cosmetique envisagee. 

Le rayon hydrodynamique du polymere obtenu dans une solution aqueuse determine par diffusion de la iumiere 
dynamique est de 440 nm. 



EXEMPLE DE PREPARATION B 



Dans un ballon de 5 litres muni d'un agitateur, d'un refrigerant a reflux, d'un thermometre et d'un dispositif de 
conduite pour I'azote et pour I'ammoniaque, on introduit 2006,2 g de tertio-butanol puis 340,0 g d'acide 2-acrylamido 

45 2-methylpropane sulfonique que I'on disperse dans la solution sous forte agitation. Apres 30 minutes, on ajoute I'am- 
moniaque par le conduit superieur du ballon el on maintient le melange reactionnel pendant 30 minutes a temperature 
ambiante jusqu'^ I'obtention d'un pH de I'ordre de 6-6,5. On introduit ensuite 1 9,2 g d'une solution de trim6thylolpropane 
triacrylate a 25% dans le tertio-butanol et on chauffe jusqu'^ 60'C tandis que le milieu reactionnel est simultanement 
rendu inerte par apport de I'azote dans le ballon. Une fois cette temperature atteinte. on ajoute du dilauroylperoxyde. 

so La reaction se declenche aussitot, ce qui se traduit par une montee de temperature et par une precipitation du poly- 
merisat. 15 minutes apres le debut de la polymerisation, on introduit un courant d'azote. 30 minutes apres I'ajout de 
I'amorceur. la temperature du milieu reactionnel atteint un maximum de 65-70'C. 30 minutes apres avoir atteint cette 
temperature, on chauffe au reflux et on maintient dans ces conditions pendant 2 heures. On observe au cours de la 
reaction la formation d'une pSte epaisse. On refroidit jusqu'a la temperature ambiante et on filtre le produit obtenu. La 

55 pate recuperee est ensuite sechee sous vide k 60-70°C pendant 24 heures. On obtient 391 g de poly(acide 2-acryla- 
mido 2-methylpropane sulfonique) reticule et neutralise, ayant une viscosite mesuree au viscosimetre BROOKFIELD. 
mobile 4, k une Vitesse de rotation de 1 00 tours/minutes dans une solution d'eau ^ 2 % et a 25 *C de I'ordre de 7000 cps. 
Le rayon hydrodynamique du polymere obtenu dans une solution aqueuse determine par diffusion de la Iumi6re 
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dynamique est de 160 nm. 

EXEMPLE 1 : Shampooing 

5 - Lauryl ether sulfate de Sodium vendu sous le nom d'EMPICOL ESB3/FL par la Soclete ALBRIGHT ET WILSON 
lOgMA 

Poly(acide 2-acrylamido 2-methylpropane sulfonique) reticuld at neutralise par de rammoniaque prepare selon le 
precede de I'exemple de preparation B de viscosite de I'ordre de 7.000 cps dans une solution d'eau a 2% et ^ 
25'C 1,5 g MA 
10 - Acide citrlque 3 g 

Eau pH ajuste a 4,8 (NaOH) qsp 1 00 g 

Ce shampooing se presente sous I'aspect d'un liqulde translucide epaissi. II possede de bonnes proprietes mous- 
santes. 



75 
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EXEMPLE 2 : Shampooing 



Lauryl ether sulfate de triethanolamine 5 g MA 
Lauryl §ther sulfate de mono6thanolamlne 5 g MA 

20 . Poly(acide 2-acrylannido 2-methy!propane sulfonique) reticule et neutralise par de rammoniaque, prepare selon 
le precede de I'exemple de preparation B de viscosite de I'ordre de 7.000 cps dans une solution d'eau a 2% et h 
25^C 1 .0 9 MA 

Hydroxyethylcellulose reticulee par Tepichlorhydrine et quaternisee par la triethanolamine 0,1 g 
Eau pH ajuste a 7,8 (NaOH) qsp 100 g 



Ce shampooing se presente sous I'aspect d'un liquide translucide epaissi. II possede de bonnes proprietes mous- 
santes. 

EXEMPLE 3 : Gel de coiffage 



Copolymere vinylpyrrolidone/dimethylamino ethylmethacrylate vendu sous le nom COPOLYMER 845 par la so- 
ciete ISP 1 g MA 

Poly(acide 2-acrylamldo 2-methylpropane sulfonique) reticule et neutralise par de rammoniaque prepare sebn le 
proc6de de I'exemple de preparation A de viscosity de Tordre de 15.600 cps dans une solution d'eau k 2% et k 
35 25^C ^rOgMA 

Amino-2 methyl-2 propanol-1 (AMP) pH ajuste a 7,5 qs 

Ethanol absolu 8,7 g 

Parfum, conservateur, colorant qs 

Eau demineralisee qsp 100 g 

40 

On obtient un gel stable, epais, transparent, onctueux et homogene. 
EXEMPLE 4 : Gei transparent solaire 

45 - Glycerol 4 g 

Poly(acide 2-acrylamido 2-methylpropane sulfonique) reticule et neutralise par de rammoniaque prepare sebn le 
proc^d6 de Texempte de preparation A de viscosity de I'ordre de 16.000 cps dans une solution d'eau k 2% et k 
25*C 1,0 9 MA 

Acide benz6ne-1 ,4-di(3-m6thylid^ne-l6-camphosulfonique)] en solution aqueuse k 33% 6 g 
50 - Propyleneglycol 1 8 g 

Eau demineralisee sterilisee 70 g 
pH = 1,7 



On obtient un gel stable, epais, transparent, onctueux et homogene. 
EXEMPLE 5 : Gel transparent anti-moustiques 
Glycerol 4 g 
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Poly(acide 2-acrylamldo 2-methylpropane sultonique) reticule et neutralise par de rammoniaque, prepare selon 
le precede de I'exemple de preparation A de viscosity de I'ordre de 16.000 cps dans une solution d'eau a 2% et 
a 25*'C 0.8 g MA 

N-butyl, N-ac6tyl aminopropionate d'ethyle 15 g 
N,N diethyl-M- toluamide 20 g 
Propyleneglycol 1 8 g 
Ethanol a 96° 23 g 
Eau demineralisee sterilisee 19,2 g 
pH = 3.95 

On obtient un gel stable, epais, transparent, onctueux et homogene. 
EXEMPLE 6 : Get douche 

>5 - Poly(acide 2-acrylamido 2-methylpropane sultonique) reticule et neutralise par de Tammoniaque, prepare selon 

le precede de I'exemple de preparation A de viscosite de I'ordre de 16.000 cps dans une solution d'eau a 2% et 

a25°C 1.2 g MA 

Myristyl glycol de suit hydrogene 1 g 

Sel de sodium du p-hydroxybenzoate de m6thyle 0,21 5 g 
20 - Sel disodique de I'acide 6thyl6ne diamine I6lraac6tique 0,26 g 

Glycerol 4 g 

Copolymere chlorure de dimethyl diallyl ammonium/acrylamide 50/50 en solution aqueuse a 8% 0,5 g 
Dimethylol-1 .3 dimethyl-5,5 hydantoine en solution aqueuse de 55% 0,172 g 
Lauryl ether sulfate de sodium k 2,2 moles d'oxyde d'ethylene 10 g 
25 - Lauryl sulfate de trtethanolamine en solution aqueuse a 40% 25 g 
Cocoylbetaine en solution aqueuse a 32% 5 g 
Partum 0,15 g 

- NaOH qs pH 7,5 

Eau demineralisee sterilisee qsp 100 g 

30 

On obtient un gel douche stable, transparent, onctueux et homogene et ayant de bonnes proprietes moussantes. 
EXEMPLE 7 : Gel douche 

35 - Poly(acide 2-acrylamido 2-methylpropane sultonique) reticule et neutralise par de Tammoniaque. prepare selon 
le procede de I'exemple de preparation B de viscosite de I'ordre de 7.000 cps dans une solution d'eau a 2% et a 
25»C 1:2gMA 

Myristyl glycol de suit hydrogen^ 1 g 
Sel de sodium du p-hydroxybenzoate de methyle 0,215 g 
40 - Sel disodique de I'acide ethylene diamine tetraac6tlque 0,26 g 
Glycerol 4g 

Copolymere chlorure de dimethyl diallyl ammonium/acrylamide 50/50 en solution aqueuse k 8% 0,5 g 
Dimethylol-1 ,3 dimethyl-5,5 hydantome en solution aqueuse de 55% 0,1 72 g 
Lauryl §ther sulfate de sodium k 2.2 moles d'oxyde d'6thylene 10 g 
46 - Lauryl sul'tate de triethanolamlne en solution aqueuse a 40% 25 g 
Cocoylbetaine en solution aqueuse a 32% 5 g 
Partum 0,15 g 

- HOI qs pH5,5 

Eau d6min6ralis6e st6rilisee qsp 100 g 

so 

On obtient un gel douche stable, transparent, onctueux et homogene et ayant de bonnes proprietes moussantes. 
EXEMPLE 8 : Bain de bouche 

ss - Poly(acide 2-acrylamido 2-methylpropane sultonique) reticule et neutralise par de I'ammoniaque, prepare selon 
le procede de I'exemple de preparation A de viscosity de I'ordre de 16.000 cps dans une solution d'eau a 2% et 
a25»C 0,1 9 MA 
P-hydroxybenzoate de m6thyle 0,1 g 
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Glycerol 5g 

Mono-laurate de sorbitane oxyethylene a 20 moles d'oxyde d'6thyl6ne 0,4 g 
Lauryl sulfate de sodium en poudre 0,25 g 
Fluorure de sodium 0,05 g 
5 - EthanolaQS" 5g 
Parfum 18 g 

- NaOH qs pH 7,5 

Eau demlneralisee sterilisee qsp 100g 

10 On obtient un liquide stable, transparent et homog^ne. 

EXEMPLE 9 : Bain de bouche 

Poly(acide 2-acrylamido 2-methylpropane sulfonique) reticule et neutralist par de rammonlaque, prepare selon 
IS le procede de I'exemple de preparation A de viscoslte de I'ordre de 16.000 cps dans une solution d'eau k 2% et 

a25°C 0,1 g MA 
P-hydroxybenzoate de methyle 0,1 g 
Glycerol 5 g 

Mono-laurate de sorbitane oxy6thyl6n6 k 20 moles d'oxyde d'tthyl^ne 0,4 g 
20 - Lauryl sulfate de sodium en poudre 0,25 g 
Fluorure de sodium 0,05 g 
Ethanol a 96** 5 g 
Parfum 18 g 

- HCI qs pH5 

2S . Eau demlneralisee sttrlliste qsp lOOg 

On obtient un liquide stable, transparent et homogene. 
EXEMPLE 10 : Gel rafraichissant hydratant 

30 

Poly(acide 2-acrylamido 2-methylpropane sulfonique) reticule et neutralise par de Tammoniaque, prepare selon 
le procede de Texemple de preparation B de viscoslte de I'ordre de 7.000 cps dans une solution d'eau k 2% et h 
25'^C 1,5 g MA 
Glycerine 3 g 
35 - AIcool ethylique a 96° dans I'eau 20 g 

Eau demineralisee sterilisee qsp 100 g 
pH 4.8 



40 



On obtient un gel transparent, stable et homogene. 
EXEMPLE 11 : Creme de soln (emulsion huile-dans-eau) 

Phase grasse 

45 - Monostearate de sorbltan a 20 moles d'oxyde d'6thyl6ne 1 g 

St ea rate de glycerol 2 g 

Acide st6arlque 1 ,4 g 

Tri^lhanolamine 0,7 g 

AIcool cetyllque 0,5 g 
so - Huile de tournesol 15 g 

Cyclomethicone 5 g 

Phase aqueuse 

ss - Poly(acide 2-acrylamido 2-methylpropane sulfonique) reticule et neutralise par de Tammoniaque, prepare selon 
le procede de I'exemple de preparation B de viscosite de I'ordre de 7.000 cps dans une solution d'eau k 2% et a 
25'»C 1 ,2 g MA 
Glycerine 5 g 
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Conservateur 0,25 g 
Parfum 0,15 g 

Eau demineralisee sterilisee qsp 100g 
pH 6,5 

5 

On obtient une creme lisse, blanche et brillante. 
EXEMPLE 12 : Lait hydratant (emulsion huile-dans-eau) 
10 Phase grasse 

Composition auto-emulsionnable vendue sous le nom MONTANOV 68 par la societe SEPPIC 2,5 g 
Huile de jojoba 3 g 
Hulledemais 13 g 

IS 

Phase aqueuse 

Poly(acide 2-acrylamldo 2-methylpropane sultonique) reticule et neutralise par de I'ammoniaque, pr6par6 selon 
le proc6d6 de I'exemple de preparation A de viscosity de I'ordre de 16.000 cps dans une solution d'eau k 2% et 
20 a25°C 0,1 g MA 

Glycerine 5 g 
^ Conservateur qs 

Eau d^pnineralis^e sterilisee qsp lOOg 
pH 6.0 

2S 

Ce lait s'applique facilement sur le visage et sur le corps et est plus particulierement doux a I'application. 
EXEMPLE 13 : Creme nettoyante visage et corps (emulsion huile-dans-eau) 
30 Phase grasse 

Huile de jojoba 20 g 
Phase aqueuse 

35 

Poly(acide 2-acrylannido 2-methylpropane sulfonique) reticule et neutralise par de I'ammoniaque, prepare selon 
le precede de I'exemple de preparation B de viscosite de I'ordre de 7.000 cps dans une solution d'eau ^ 2 % et ^ 
25'»C 2 g MA 
- Alkyl(C8/CioCi2Ci4/Ci6 ;29/37/23/9/2)polyglucoside-1 ,4 6 g 
40 - Glycerine 5 g 

Conservateur qs 

Eau demineralisee sterilisee qsp pH 5 100 g 

On obtient une creme lisse, onctueuse, brillante et moussante. 

45 

EXEMPLE 14 : Gel-creme contour des yeux (emulsion huile-dans-eau) 

Phase grasse 

so - PEG-20 stearate 
Alcool cetylique 
Glyceryl stearate 
Cyclomethicone 

55 Phase aqueuse 

Poly(acide 2-acrylamido 2-methylpropane sulfonique) reticul6 et neutralise par de I'ammoniaque. prepare selon 
le procSde de I'exemple de preparation B de viscosity de I'ordre de 7.000 cps dans une solution d'eau k 2% et k 



1.65 g 
1,05 g 
0,3 g 

6g 
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25'»C 1,5 g MA 
Glycerine 5 g 

Conservateur qs 
Eaudistillee qsp lOOg 
S pH5 

On obtient una cr^me gelifiSe. ISg^rement translucide, brillante et homogene. 

EXEMPLE IS : Creme hydratante (emulsion huile-dans-eau) 

10 

Phase grasse 

Polysorbate 60 0,8 g 
Alcool stearique 1 ,0 g 
is . Glyceryl st6arate (AND) PEG1 00 st6arate 1 ,0 g 
Polylsobut^ne hydrogene 10 g 
Partum 0,3 g 

Phase aqueuse 

20 

Poly(acide 2-acrylamido 2-methylpropane sulfonique)reticule et neutralise par de rammoniaque, prepare selon le 
precede de I'exemple de preparation A de viscosity de I'ordre de 16.000 cps dans une solution d'eau a 2% et k 
25*'C 1,0 g MA 
Glycerine 5,0 g 
2S - Conservateur qs 

Eau distiliee qs 100 g 



ESSAIS COMPARATIFS 



30 On etudie I'aspect macroscopique de compositions (1) selon Tinvention. epaissies par un polynnere Poly(acide 

2-acrylannido 2-methylpropane sulfonique) reticule et neutralise par de I'amnnoniaque, prepare selon le procede de 
Texemple de preparation A de viscosite de I'ordre de 16.000 cps dans une solution d'eau a 2% el a 25**C. 

On compare ces connpositions a des compositions (2) selon Tart anterieur contenant comme epaississant un po- 
lymere Poly(aclde 2-acrylannido 2-m6thylpropane sulfonique) non reticule tel que le produit commercial COSMEDIA 
35 HSP1160 vendu par HENKEL 

On fait varier dans chaque type de composition la concentration en polymere epaississant ainsi que le pH de 2 a 7. 
Les compositions du type (1) et du type (2) ont comme formulation : 



COMPOSITION (1) 

40 

Poly(acide 2-acrylamido 2-methylpropane sulfonique) reticule et neutralise par de I'ammoniaque, prepare selon 
le procede de I'exemple de preparation A de viscosity de I'ordre de 16.000 cps dans une solution d'eau d 2% et 
a 25^C 0,5-2 g MA 
Eau distiliee qs pH 2 a 7 100 g 

45 

COMPOSITION (2) 



Poly(acide 2-acrylamido 2-methylpropane sulfonique) non-reticul6 et neutralise par de la triethanolamine vendu 
sous le nom COSMEDIA HSP1160 0,5-11 g MA 

50 . Eau distiliee qs pH2a7 lOOg 

On obtient avec les compositions (1), des gels ou des cremes, plus ou moins epaissis, stables, homog^nes, non- 
collants et non-filants. 

On obtient avec les compositions (2), des gels ftuides, Instables, heterog^nes, poisseux, filants et collants memo 
55 a des concentratbns 6levees en polymere epaississant (11% en matiere active). 
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Revendications 

1. Utilisation comme produit cosmetique de polymeres poly(acide 2-acrylamido 2-methylpropane sulfonique) re- 
ticules et neutralises a au moins 90%. 

5 

2. Utilisation comme agent epaississant et/ou g6lifiant dans des compositions cosmetiques et/ou dermatologiques 
de poly(acide 2-acrylamido 2-m6thylpropane sulfonique) reticules et neutralises ^ au moins 90%. 

3. Utilisation selon la revendication 1 ou 2, caracterisee par le fait que les poty(acide 2-acrylamido 2-m§thylpropane 
10 sulfonique) rdticules et neutralises k au moins 90% comprennent, distribuds de fagon aleatoire : 

a) de 90 k 99,9% en poids de motifs de formule generate (1 ) suivante : 



75 



20 



CH 



C I 3 

O NH C — 

CH, 



■CHj SO,'X* 



(1) 



25 



30 



35 



40 



dans laquelle X+ designe un cation ou un melange de cations, au plus 10% mol des cations X+ pouvant §tre 
des protons H+ ; 

b) de 0,01 a 10% en poids de motifs reticulants provenant d'au moins un monom^re ayant au moins deux 
doubles-liaisons olefiniques ; les proportions en poids etant definis par rapport au poids total du polym6re. 

3. Utilisation selon la revendication 2, caracterisee par le fait que les poly(acide 2-acrylamido 2-methylpropane 
sulfonique) reticules et neutralises a au moins 90% comportent un nombre de motifs de formule (1) dans une 
quantite suffisamment elevee pour obtenir des particules de polymere dont le volume hydrodynamique en solution 
d'eau presente un rayon allant de 10 ^ 500 nm et dont la distribution est homogfene et unimodale. 

4. Utilisation selon la revendication 3 ou 4, caracterisee par le fait que les poly(acide 2-acrylamido 2-methylpropane 
sulfonique) reticules et neutralises a au moins 90% comportent de 98 k 99,5 % en poids de motifs de formule (1 ) 
et de 0,2 a 2 % en poids de motifs reticulants. 

5. Utilisation selon I'une quelconque des revendications 3^5, caract6rls6e par le fait que dans la formule (1) le 
cation X+ est 



45 



6. Utilisation selon I'une quelconque des revendications 3^5, caracterisee par le fait que les monomeres reticulants 
repondent k la formule generale (2) suivante : 



so 



ss 



H2C 



C CHz 



-C CHj- 



•CH, 



(2) 



dans laquelle. designe un atome d'hydrogene ou un alkyle en C^-C^. 

7. Utilisation selon I'une quelconque des revendications 3^6, caracterisee par le fait que le poly(acide 2-acrytamido 
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2-m6thy I propane sulfonique) est reticul6 par le trimethylol propane triacrylate. 

8. Utilisation selon I'une quelconque des revendications 3 a 7, caracterisee par le fait que les polymeres deformule 
(1) presentent une viscosite mesuree au viscosimetre BROOKFIELD. nnobile 4, Vitesse 100 tours/minute, dans 
une solution d'eau a 2 % et a 25 ''C, superieure ou egale a 1000 cps. 

9. Utilisation selon I'une quelconque des revendications 3 a 7, caracterisee par le fait que les polymeres de formule 
(1) presentent une viscosite mesuree au viscosimetre BROOKFIELD, mobile 4, Vitesse 100 tours/minute, dans 
une solution d'eau k 2 % et k 25 ''C allant de 5000 k 4O0O0 cps et plus particulierement de 6500 k 35000 cps. 

10. Composition cosm6tique ou dermatologique, caracterisee par le fait qu*elle contient dans un milieu cosmeti- 
quement acceptable au moins un poly(acide 2-aciylamido 2-m6thylpropane sulfonique) reticule et neutralise a au 
moins 90%. 

11. Composition selon la revendication 10, caracterisee par le fait que le poly(acide 2-acrylamido 2-m6thylpropane 
sulfonique) reticule comprend, distribues de fagon aleatolre : 

a) de 90 a 99,9% en poids de motifs de lormule generale (1) suivante : 

CH 

I 

O NH C CH2SO3X* (1) 

I 

CH3 

dans laquelle X+ designe un cation ou un melange de cations, au plus 10% mol des cations X-^ pouvant etre 
des protons H+ ; 

b) de 0,01 a 10% en poids de motifs reticulants provenant d'au moins un monomere ayant au moins deux 
doubles-liaisons olefin iques ; les proportions en poids 6tant definis par rapport au poids total du polymere. 

12. Composition selon la revendication 1 1 , caracterisee par le fait que le poly(acide 2-acrylamido 2-methylpropane 
sulfonique) reticule comporte un nombre de motifs de formule (1) dans une quantite suffisamment elevee pour 
obtenir des particules de polymere dont le volume hydrodynamique en solution d'eau presente un rayon allant de 
10 a 500 nm et dont la distribution est homog^ne et unimodale. 

13. Composition selon la revendication 11 ou 12, caracterisee par lefait que le poly(acide 2-acrylamido 2-methyl- 
propane sulfonique) r6ticul6 comporte de 98 k 99,5 % en poids de motifs de formule (1) et de 0,2 a 2 % en poids 
de motifs r§ticulants. 

45 14. Composition selon I'une quelconque des revendications 10^13, caracterisee par le fait que dans la fonmule 

(1) le cation X+ est NH4+. 

15. Composition selon i'une quelconque des revendications 10^14, caracterisee par le fait que les monomeres 
reticulants r^pondent k la formule g^n^rale (2) suivante : 

so 



20 



2S 



30 



35 



40 



CH3 



55 
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10 



IS 



20 



45 



II 
o 



HjC ^ C CHj 



-CH, CH3 (2) 



3 

dans laquelle deslgne hydrogene ou un alkyle en O^C^. 

16. Composition selon Tune quelconque des revendications 10 a 15, caracteris6e par le fait que le poly(acide 
2-acrylannido 2-m6thylpropane sulfonique) est reticule par le trim6thylol propane triacrylate. 

17. Composition selon Tune quelconque des revendications 10 a 16, caracterisee par le fait que le poly(acide 
2-acry lamido 2-methylpropane sulfonique) reticule presente une viscosite mesur6e au viscoslm6tre BROOKFIELD 
dans une solution d'eau a 2 % et a 25 °C superieure ou egale a 1000 cps. 

18. Composition selon Tune quelconque des revendications 10 a 17, caracterisee par le fait que le poly(acide 
2-acrylamido 2-methylpropane sulfonique) reticule presente une viscosite mesuree au viscosimetre BROOKFIELD 
dans une solution d'eau ^ 2 % et a 25 *C allant de 5000 a 40000 cps et plus particuli6rement de 6500 k 35000 cps. 

19. Composition selon I'une quelconque des revendications 10 a 18, caract6ris6e par le fait que le poly(acide 
25 2-acrylamido 2-me1hylpropane sulfonique) reticule est present dans des concentrations allant preferentiellement 

de 0,01 a 20% en poids par rapport au poids total de la composition et plus preferentiellement de 0,1 a 10% en poids. 

20. Composition selon I'une quelconque des revendications 10 a 19, caracterisee par le fait qu'elle se pr6sente 
sous forme de dispersion du type lotion ou s6rum ; de gel aqueux ou huileux ; d'6mulsion de consistance liquids 

30 ou semi-liquide du type lait, obtenue par dispersion d'une phase grasse dans une phase aqueuse (huile/eau) ou 

inversement (eau/huile) ; de suspensions ou d'emulsions de consistance nnolle, semi-solide ou solide du type 
cr6me, gel ; de pain solide. 

21. Composition selon I'une quelconque des revendications 10 ^ 20, caracterisee par le fait qu'elle contient un 
35 milieu aqueux cosm6tiquement et/ou dermatologiquement acceptable. 

22. Composition selon la revendication 21 , caract6ris6e par le fait qu'elle presente un pH allant de 1 ^ 1 3. 

23. Composition selon I'une quelconque des revendications 10 a 22, caracterisee en ce que le milieu cosmetique- 
40 ment et/ou dermatologiquement acceptable est constitue d'eau ou d'eau et au moins un solvant organique choisi 

dans le groupe constitue par les solvents organiques hydrophiles, les solvants organiques lipophiles, les solvants 
amphiphiles ou leurs melanges. 



24. Composition selon la revendication 23, caract6ris6e en ce que les solvants organiques sont cholsis dans le 
groupe constitue par les alcools mono- ou polyfonctionnels, les polyethylene glycols eventuellement oxyethylenes, 
les esters de propylene glycol, le sorbitol et ses derives, les di- alkyles d'isosorbide, les ethers de glycol et les 
ethers de propylene glycol, les esters gras. 

25. Composition selon la revendication 23 ou 24, caract6ris6e en ce que le ou les solvants organiques representent 
so de 5 % a 98 % du poids total de la composition. 

26. Composition selon Tune quelconque des revendications 10 ^ 25, caracterisee en ce qu'elle comprend en plus 
au moins une phase grasse. 

55 27. Composition selon I'une quelconque des revendications 10 ^ 26, caracterisee en ce que ta phase grasse 

represente de 0 a 50% du poids total de la composition. 

28. Composition selon I'une quelconque des revendications 10 & 27, caracterisee par le fait qu'elle contient en 
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plus Hu moms un additif choisi dans le groupe constrtue par les gelifiants et/ou epaississants classiques aqueux 
o*j hpophiios : des actifs hydrophiles ou lipophiles ; des conservateurs ;des antioxydants ; des part urns ; des 
cmuisionrrtnts : des agents hydratants ; des emollients ; des sequestrants ; des tenslo-actifs ; des polymeres ; 
des «^cicnts ;iicanisants ou acidifiants ; des charges ; des agents anti-radlcaux libres ; des c^ramides ; des flltres 
s froi^ircs des fcpulsifs pour insectes; des agents amincissants ; des matldres colorantes ; des bactericides ; des 

antoot cuUifCs 

29. Composiiion selon I'une quelconque des revendications 10 a 28, caracterisee par le fait qu'elle est utilisee 
conimc produrt capillaire rince ou non-rince pour le lavage, le soin, le conditionnement, le maintlen de la coiffure 
10 ou It misc on forme des cheveux. 

30 Composition selon Tune quelconque des revendications 10 ^ 28, caract6ris6e par le fait qu'elle est utilisee 
commc produit de soin et/ou d'hygiene. 

31. Compo&non scion Tune quelconque des revendications 10 k 28, caracterisee par le fait qu'elle est utilisee 
commo pfoourt ac maquillage. 

32. Composrion scion I'une quelconque des revendications 10 a 28, caracterisee par le fait qu'elle est utilisee 
commc proourt antisolaire. 

20 

33. Cc/t!put»r»u»i t>clon I'une quelconque des revendications 10 a 28, caracterisee par le fait qu'elle est utilisee 
conwTv produft dc soin bucco-dentaire. 

34. Precede dc trnitement non-therapeutique cosmStique de la peau, du cuir chevelu, des cheveux, des cils, des 
2S couxib ceo onglcG OU des muqueuses, caracterlse par le fait qu'on applique sur le support une composition telle 

quo dotinio &olon I'une quelconque des revendications 10 a 28. 



30 



35 



40 
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